
TSK-GEL  TECHNICAL INFORMATION 
 

LC-MSによる茶葉中のカスガマイシン、バリダマイシンの分析 

Analysis of Kasugamycin and Validamycin in Tea Leaf by LC-MS 
 
カスガマイシン及びバリダマイシンは、稲や野菜の紋枯病や立枯病に効果があり、広く農薬として使用

されているアミノグリコシド系抗生物質です。いずれも高極性物質であり、HPLC で測定する場合、C18 カ

ラムによる逆相モードでは、保持が困難な物質です。バリダマイシンに関して、厚生労働省から個別試験

法が通知されていますが、その通知法では、トリアコンチル基（C30）を導入したシリカゲル充填剤が使用

されています。 

 今回、HILIC モードを用いて、茶葉中のカスガマイシンとバリダマイシンの分析を行った例を紹介します。

この分析条件における定量限界は、カスガマイシン、バリダマイシンで、それぞれ、0.5μg/L、0.6μg/L

でした。また、10ng/ｇの濃度に標準物質を添加した茶葉を測定した結果、85～93％の回収率が得られま

した。 
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図2 カスガマイシン、バリダマイシン（50μg/L）のクロマトグラム 

図1 構造式 
Kasugamycin  Validamycin 

1 : Kasugamycin 
2 : Validamycin 
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Column: TSKgel NH2-100 3µm  (2.0mmI.D. x 15cm)
Eluent:  A; 10mmol/L anmonium formate (pH3.75)

B; acetonitrile
Gradient: 0min(B 90%)→10min(B 20%)→12min(B 20%)→14min(B 90%)
Flow rate: 0.2mL/min 
Column temp.: 40℃
Injection vol.: 2µL 

Instrument: Agilent 1200SL series
QTRAP (MDS SCIEX)

Ion source: ESI (Positive)
m/z : 380.0 (Kasugamycin),  498.0 (Validamycin)
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表1 分析条件 

図3 茶葉試料の前処理 

図4 茶葉（各10ng/g添加）抽出液のクロマトグラム 

1 : Kasugamycin 
2 : Validamycin 
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茶葉  4g

90% ﾒﾀﾉｰﾙ水溶液  20mL
粉砕

抽出

ろ過（ﾏｲｼｮﾘﾃﾞｨｽｸW-25-5（酢酸ｾﾙﾛｰｽ製、孔径0.45μm)）

ろ液

Oasis HLB Plus (Waters)

洗浄 ： イオン交換水  5mL

流出液 + 洗浄液

Bond Elute SCX (Varian)
溶出 ： 25% ｱﾝﾓﾆｱ水溶液/ﾒﾀﾉｰﾙ = 1/9  10mL

溶出液

窒素ガスで乾固
溶解 ： 50% ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ水溶液 1mL

LC-MS測定


